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Verfahren zur kontinuierlich betriebenen Reindestillation des bei der koppel- 
produktfreien Propylenoxidsynthese verwendeten Ldsungsmittels Methanol 
5 unter gleichzeitiger Abtrennung der Methoxypropanole und der Schwersie- 

der 



Die Brfindung betriffl ein kontinuierlich betriebenes Verfahren zur Reindestillati- 
10 on des bei der Propylenoxidsynthese durch Umsetzung eines Hydroperoxids mit 
Propylen als LSsungsmittel verwendeten Metiianols unter gleichzeitiger Abtren- 
nung der Melhoxypropanole und der Schwersieder unter Verwendung einer 
Trennwandkolonne. Dabei wird das bei der Syntiiese anfallende LOsimgsmittel- 
gemisch in erne Leichtsiederfiraktion, die Methanol, in eine Mittelsiederfraktion, 
15 die die Methoxypropanole als Azeotrop mit Wasser und eine Schwersiederfrakti- 
on, die Wasser enthait, aufgetrennt. hi einer besonderen Ausfilhrungsform kann 
die Trennwandkolonne auch in Form zweier themoisch gekoppelter Kolonnen 
vorliegen. 

20 Nach den gangigen Verfahren des Standes der Technik kann Propylenoxid durch 
Umsetzung von Propylen mit Hydroperoxiden hCTgestellt werden, wobei diese 
Umsetzungen einstufig oder mehrstufig durchgefiihrt werden kSnnen. 

Beispielsweise sieht das in der WO 00/07965 beschriebene mehrstufige Verfahren 
25 vor, dass die Umsetzung wenigstens die Schritte (i) bis (iii) umfasst: 

(i) Umsetzung des Hydroperoxids mit Propylen unter Erhalt eines Produktge- 
misches, lunfassend Propylenoxid und nicht umgesetztes Hydroperoxid, 
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(ii) Abtrennung des nicht umgesetzten Hydroperoxids aus der aus Stufe (i) re- 
sultierenden Mischung, 

(iii) Umsetzung des abgetrennten Hydrop^oxids aus Stufe (ii) mit Propylen. 

5 Demgemass findet die Umsetzung von Propylen mit dem Hydroperoxid in mindes- 
tens zwei Stufen (i) und (iii) statt, wobd das in Stufe (ii) abgetrennte Hydroperoxid 
emeut in die Reaktion eingesetzt wird. 

Die Umsetzungen in den Stufen (i) und (iii) erfolgen dabei in zwei getrennten Re- 
10 aktoren, die vorzugsweise als Festbettreaktoren ausgerQstet sind. Dabei ist es gOns- 
tig, die Stufe (i) unter weitgehend isothermer und die Stufe (iii) unter adiabatischer 
ReaktionskontroUe durchzufilbren. Es ist gleich&lls vorteilhaft, die Umsetzung het- 
erogen zu katalysieren. 

IS Vorzugsweise wird diese Reaktionsfolge in einem Ldsungsmittel durchgefOhrt 
und als Hydroperoxid WasserstofEperoxid verwendet. Besond^ bevorzugtes Lo- 
sungsmittel ist Metibianol. 

Hierbei erreicht der Wasserstoffyeroxid-Umsatz in Stufe (i) ca. 85 % bis 90 % 
20 und in Stufe (iii) ca. 95 % bezogen auf die Stufe (ii). In der Sxmune betragt uber 
beide Stufen der Wasserstof^eroxidumsatz ca, 99 % bei einer Propylenoxid- 
Selektivitat von ca. 94 bis 95 %. 

Wegen der hohen SelektivitSt der Reaktion wird dieses Verfahren auch als kop- 
25 pelproduktfreie Propylenoxidsynthese bezeichnet. 

Das Propylenoxid muss aus einem Gemisch abgetrennt werden, das noch Metha- 
nol als Ldsungsmittel, Wasser, Wasserstoffyeroxid als Hydroperoxid sowie Ne- 
benprodukte enthSlt. Nebenprodukte sind beispielsweise die Methoxypropanole 
30 bestehend aus l-Methoxy-2-propanol und 2-'Methoxy-l-propanol, die durch Re- 
aktion von Propylenoxid mit Methanol entstehen. Femer sind im Gemisch auch 
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Propylenglykole, Hydroperoxypropanole, Acetaldehyd und Methylformiat vor- 
handen. 

Metiboxypropanole kSnnen beispielsweise als Lfisungsmittel in Lacksystemen 
5 eingesetzt werden konnen. la der Aufaibeitimg fallen sie in einem Strom an, der 
neben den Methoxypropanolen Methanol, Wasser und Propylenglykol enthalt. 

Die bisher durchgefuhrten Trennverfahren zur Wiedergewinnung besagter Wert- 
stofife wurde bisher typischerweise in Destillationskolonnen mit Seitenabzug oder 
10 in Kolonnen in Reihenschaltung durchgeflihrt. Diese Vorgehensweise ist anfwen- 
dig, da sie einen erhohten energetischen und apparativen Aufwand ^fordert. 

£s war Aufgabe der vorliegenden Erfindung, die Reindestillation des bei der vor- 
zugsweise koppelproduktfreien Propylenoxidsynthese durch Umsetzung eines 
15 Hydroperoxids mit Propylen als LSsungsmittel eingesetzten Methanols unter 
gleichzeitiger Gewiimung der Methoxypropanole und Absenkung des sonst flbli- 
chen Energiebedarfe zu optimieren. Dabei soUte das LSsungsmittel in einer Qua- 
litat erhalten werden, die die Wiederverwendbarkeit fttr die genaimte Propyleno- 
xidsynthese gewShrleistet 

20 

Diese Aufgabe konnte durch ein kontinuierlich betriebenes Verfahren zur Rein- 
destillation des bei der vorzugsweise koppelproduktfireien Propylenoxidsynthese 
durch Umsetzung eines Hydroperoxids mit Propylen als Ldsungsmittel verwen- 
dct&a Methanols und der Me&oxypropanole in einer Trennwandkolonne geldst 
25 werden. 

Gegenstand d^ Erfindung ist somit ein V^ahren zur kontinuierlich betriebenen 
zur Reindestillation des bei der Propylenoxidsynthese durch Umsetzung eines 
Hydroperoxids mit Propylen als Lfisimgsmittel verwendeten Methanols unter 
30 gleichzeitiger Abtrennung der Methoxypropanole und der Schwersieder, dadurch 
gekennzeichnet, dass das bei der Synthese anfallende Losungsmittelgemisch in 
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einer Tremxwandkolonne in eine Leichtsiederfraktion, die Methanol, in eine Mit- 
telsiederfraktion, die die Methoxypropanole als Azeotrop mit Wasser und eine 
Schwarsiederfraktion, die Wasser und Propylenglykol enthait, anfgetrennt wird. 

5 ErfindungsgemSfi werden dabei das Methanol aber den Kopf der Kolonne abdes- 
tilliert, die Methoxypropanole als Azeotrop mit Wasser tlber den Seitenabzug und 
die Schwersieder mit dem Sumpf der Trennwandkolonne entnommen. 

Nach dem erfindxmgsgemaBen Verfahren kann das Methanol in so reiner Form 
10 gewonnen werden, dass es beispielsweise als L6sxmgsmittel ftir die Propylenoxid- 
synthese wiederverwendet werden kann. Auch die Methoxypropanole fallen im 
Gemisch als Azeotrop mit Wasser in guter Reinheit an. Im Vergleich zu den beim 
Stand der Technik geschilderten Verfahren fiihrt das neue erfindimgsgemaBe Ver- 
fahren zu einem reduzierten apparativen Aufwand. Daniber hinaus zeichnet sich 
15 die Trennwandkoloime durch em&ri besonders niedrigen Energieverbrauch aus 
und bietet somit hinsichtlich des Energiebedarfe gegenfiber einer konventionellen 
Kolonne oder einer Anordnung von konventionellen Kolonnen Vorteile. Ftlr die 
industrielle Anwendung ist dies auBerordentlich vorteilhaft. 

20 Destillationskolonnen mit Seitenabztlgen und Trennwand, im Folgend^ auch als 
Trennwandkolonnen bezeichnet, sind bereits bekaimt. Sie stellen eine Weiter- 
entwicklung von Destillationskolonnen dar, die nur Uber einen Seitenabzug aber 
uber keine Trennwand verfiigen. Die Anwendxmgsmfiglichkeit des zuletzt ge- 
nannten Kolonnentyps ist eingeschrankt, weil die an der Seitenabzugsstelle ent- 

25 nommenen Produkte nie voUig rein sind, Bei Seitenabnahmen im Verstarkimgsteil 
der Kolonne, die fiblicherweise in flflssiger Form erfolgen, enthait das Seitenpro- 
dukt noch Anteile an leichtsiedenden Komponenten, die tlber Kopf abgetrennt 
werden sollen. Bei Seitenabnahmen im Abtriebsteil der Kolonne, die meist 
dampfRirmig erfolgen, weist das Seitenprodukt noch Hochsiederanteile auf. Die 

30 Verwendung von konventionellen Seitenabzugskolonnen ist daher auf Falle be- 
grenzt, in denen verunreinigte Seitenprodukte zulSssig sind. 
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Beim Einbau einer Trennwand in eine solche Kolonne kann jedoch die Trennwir- 
kung verbessert werden. Bei dieser Bauart ist es moglich, Seitenprodukte in reiner 
Form zu entnehmen. Im mittleren Bereich oberhalb imd unterhalb der Zulaufstelle 
xmd der Seitenentnahmestelle ist eine Trennwand angebracht, wobei dies6 fest 

5 verschweifit oder auch nur gesteckt werden kann. Sie dichtet den Entnahmeteil 
gegentiber dem Zulaufteil ab und unterbindet in diesem Kolonnenteil eine Quer- 
vermischung von Fliissigkeits- und Briidenstromen ilber den gesamten Kolonnen- 
querschnitt. Hierdurch verringert sich bei der Auftrennimg von Vielstoffgemi- 
schen, d^en Komponenten Shnliche Siedepunkte besitzen, die Zahl der insgesamt 

10 benStigten Destillationskolonnen. 

Dieser Kolonnentyp wurde beispielsweise zur Trennnng einer Komponentenvor- 
lage aus Methan» Ethan, Propan und Butan verwendet (US 2,471,134), zur Tren- 
nung eines Gemisches von Benzol, Toluol und Xylol (US 4,230,533) sowie zur 
15 Trennung eines Gemisches aus n-Hexan, n-Heptan und n-Octan (EP 0 122 367). 

Auch zur Tremitmg azeotrop siedender Mischungen kfinnen Trennwandkolonnen 
erfolgreich eingesetzt werden (EP 0 133 510). 

20 SchlieBlich sind auch Trennwandkolonnen, in doien chemische Reaktionen unter 
gleichzeitiger Destination der Produkte durchgefOhrt werden k5nnen, bekannt. 
Als Beispiele werden Veresterungen, Umesterungen, Verseifiuigen sowie Acetali- 
sierungen genannt (EP 0 126 288). 

25 Li Figur 1 ist schematisch die Reindestillation des bei der Propylenoxidsynfhese 
als LSsimgsmittel vorwendeten Methanols unter gleichzeitiger Abtrennung der 
Methoxypropanole imd der Schwersieder in einer Trennwandkolonne mit einer 
Seitenabzugsstelle dargestellt 

30 Dabei wird das aus der Propylenoxidsynthese stammende Losungsmittelgemisch 
fiber den Zulauf Z kontinuierlich in die Trennwandkolonne eingebracht In der 
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Kolonne wird besagtes Gemisch aufgetrennt in die Leichtsiederfraktion L, die 
Methanol enthalt, in die Mittelsiederfraktion M, die die Methoxypropanole als 
Azeotrop mit Wasser enthalt, und in die Schwersiederfraktion S, die Wasser ent- 
halt. 

5 

Die Leichtsiederfraktion L wird ilber den Kopf der Kolonne entnommen und mit 
dem KondCTisator K kondensiert. Am Seitenabzug fiir Mittelsieder M werden die 
Methoxypropanole als Azeotrop mit Wasser in fltissiger oder dampffSnniger 
Form entnommen. Znr Entnahme an der Seitenentnahmestelle eignen sich sowohl 
10 innenliegende als auch auBeifaalb der Kolonne angeordnete AxiffangrSrane, in de- 
nen die Fltissi^eit oder kondensierender Dampf gesammelt werden kann. Die 
Schwersiederfraktion S wird mit dem Smnpf der Kolonne entnommen. Die Ener- 
giezufuhr erfolgt dabei ttber den Verdampfer V. 

15 Zur Dnrchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens wird eine Treimwandko- 
lonne verwendet, die vorzugsweise 15 bis 60, mehr bevorzugt 20 bis 35, theoreti- 
sche Trennstufen besitzt. Mit dieser Ausfllhrung kann das erfrndungsgemSfie Ver- 
fahren besonders giinstig durchgefilhrt werden. 

20 Demzufolge ist das erfindungsgemafie Verfahren dadiirch gekennzeichnet, dass 
die Trennwandkolonne 15 bis 60 tiieoretische Bfiden besitzt. 

Dabei weist der obere gemeinsame Teilbereich 1 des Zulanf- mid Entnahmeteils 
der Trennwandkolonne vorzugsweise 5 bis 50 %, mehr bevorzugt 15 bis 30 %, der 

25 VerstSrkungsteil 2 des Zulaufteils vorzugsweise 5 bis 50 %, mehr bevorzugt 15 
bis 30 %, der Abtriebsteil 4 des Zulaufteils vorzugsweise 5 bis 50 %, mehr bevor- 
zugt 15 bis 30 %, der Abtriebsteil 3 des Entnahmeteils vorzugsweise 5 bis 50 %, 
mehr bevorzugt 15 bis 30 %, der Verstarkungsteil 5 des Entnahmeteils vorzugs- 
weise 5 bis 50 %, mehr bevorzugt 15 bis 30 %, und der gemeinsame untere Teil- 

30 bereich 6 des Zulauf- und Entnahmeteils der Tremiwandkolonne vorzugsweise 5 
bis 50 %, mehr bevorzugt 15 bis 30 %, der Gesamtzahl der theoretischen Trenn- 




P.F. 53761/Kg 



-7- 

stufen der Kolonne auf. Die Trennwand 7 verhindert die Vennischung von Fliis- 
sig^eits- vmd BrUdenstrSmen. 

Vorzugsweise betragt die Summe der Zahl der theoretischen Treimstufeh der 
5 Teilbereiche 2 und 4 im Zulaufteil 80 bis 110 %, mehr bevorzugt 90 bis 100 %, 
der Summe der Zahl der Tremistufen der TeilbCTeiche 3 und 5 im Enfnahmeteil. 

Gleichfalls gOnstig ist es, die Zulaufstelle und die Seitenabzugsstelle hinsichtlich 
der Lage der theoretischen Trennstufen auf unterschiedlicher Hohe in der Koloime 
10 anzuordnen. Vorzugsweise ist die Zulaufetelle um 1 bis 8, mehr bevorzugt um 3 
bis 5, theoretische Trennstufen hSher oder niedriger angeordnet als die Seitenab- 
zugsstelle. 

Die beim erfindungsgemaBen Verfahren verwendete Trennwandkolonne kann 
15 vorzugsweise sowohl als Packungskolonne mit FullkSipem oder geordneten Pa- 
ckungen oder als Bodenkolonne ausgefiihrt werden. Beispielsweise konnen als 
geordnete Packungen Blech- oder Gewebepackungen mit einer spezifischen Ober- 
flache von 100 bis 1000 mVm^, bevorzugt etwa 250 bis 750 m^/m^ eingesetzt wer- 
den. Solche Packungen bieten eine hohe Trennleistung bei gleichzeitig niederem 
20 Druckverlust pro Trennstufe. 

Vorzugsweise wird bei vorstehend genaimter Ausfuhrung der Kolonne der durch 
die Trennwand unterteilte Teilbereich der Kolonne bestehend aus dem VerstSr- 
kungsteil 2 des Zulaufteils, dem Abtriebsteil 3 des Entnahmeteils, dem Ab- 
25 triebsteil 4 des Zulaufteils und dem Verstarkungsteil 5 oder Teilen davon mit ge- 
ordneten Packungen oder FiiUkSrpem bestuckt, und die Trennwand 7 in diesen 
Teilbereichen warmeisolierend ausgefiihrt. 

Das zu trennende Losungsmittelgemisch wird in Form des Zulaufstroms, der die 
30 Leicht-, Mittel- und Hochsieder enthalt, uber den Zulauf Z kontinuierlich in die 
Kolonne eingebracht. Dieser Zulaufstrom ist im allgemeinen fitlssig. Es kam je- 
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doch von Vorteil sein, den Zulaufstrom einer Vorverdampfung zu unterziehen, 
und anschlieBend zweiphasig, d. gasf&rmig und fliissig oder in Form eines gas- 
fiirmigen und eines flussigen Stromes der Kolonne zuzufuhren. Diese Vorver- 
dampfung bietet sich besonders dann an, wenn der Zulaufstrom grofiere Mengen 
5 an Leichtsiedem enthalt. Durch die Vorverdampfung kann der Abtriebsteil dCT 
Kolonne wesentlich entlastet werden. 

ZweckmSfiigerweise wird der Zulaufstrom mittels einer Pumpe oder ttber eine 
statische ZulaufhOhe von mindestens 1 m mengengeregelt in den Zulaufteil auf- 

10 gegeben. Vorzugsweise erfolgt diese Zugabe flber eine Kaskadenregelung in Ver- 
bindimg mit der Fltissigkeitsstandregelung des Aufifangraumes des Zulaufteils. 
Dabei wird die Regelung so eingestellt, dass die auf das Verst9rkungsteil 2 aufge- 
gebene Fltlssigkeitsmenge nicht xmter 30 % des Normalwertes sinken kann. Es hat 
sich gezeigt, dass eine derartige Vorgehensweise zur Kompensation von storenden 

15 Schwankungen bezuglich der Zulaufinenge oder der Zulaufkonzentration wichtig 
ist. 

AhnUch wichtig ist, dass die Aufteilung der aus dem Abtriebsteil 3 des Entnah- 
meteils der Kolonne ablaufenden Fltissigkeit auf den Seitenabzug und auf den 
20 Verst9rkungsteil 5 des Entnahmeteils durch eine Regelung so eingestellt wird, 
dass die auf den Teilbereich 5 aufgegebene FlUssigkeitsmenge nicht unter 30 % 
des Normalwertes sinken kaim. 

Die Einhaltung dieser Voraussetzungen muss durch entsprechende Regelvor- 
25 schriften sichergestellt werden. 

Regelungsmechanismen zum Betreiben von Trennwandkolonnen wurden bei- 
spielsweise beschrieben in Chem. Eng. Technol. 10 (1987) 92-98, Chem.-Ing.- 
TechnoL 61 (1989) Nr. 1, 16-25, Gas Separation and Purification 4 (1990) 109- 
30 114, Process Engmeering 2 (1993) 33-34, Trans IChemE 72 (1994) Part A 639- 
644, Chemical Engineering 7 (1997) 72-76). Die bei diesem Stand der Technik 
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angegebenen Regelnngsmechanismen koiinen auch fiir das erfindungsgemaBe 
Verfahren angewendet bzw. auf dieses ilbertragen werden. 

Fiir die kontinuierlich betriebene Reindestillation des Losimgsmittels hat sich 
nachfolgend beschriebenes Regelungsprinzip als besonders gunstig erwiesen. Es 
ist in der Lage, Lastschwankungen gut zu v^kraften. Vorzugsweise ^olgt somit 
die Destillatentnahme temperaturgeregelt. 

Im oberen Kolotmenteil 1 ist eine Temperaturregelung vorgesehen, die als Stell- 
grOfie die Ablaufinenge, das Rtlcklaufverhaitnis oder bevoizugt die Rficklaufinen- 
ge nutzt. Dabei befmdet sich die Messstelle fUr die Temperaturregelung vorzugs- 
weise um drei bis acht, mehr bevorzugt um vier bis sechs, tiieoretische Trennstu- 
fen unterhalb des unteren Endes der Kolotme. 

Durch eine geeignete Temperatureinstellimg wird dann die aus dem Kolonnenteil 
1 ablaufende Fliissigkeit am oberen Ende der Treimwand 7 so aufgeteilt, dass das 
Verhaltnis des Fltissigkeitsstroms zum Zulaufteil zu dem zum Entnahmeteil vor- 
zugsweise 0,1 bis 1,0, mehr bevorzugt 0,3 bis 0,6, betr^gt. 

Vorzugsweise wird bei dieser Methode die ablaufende Fliissig^eit in einem in 
Oder auBerhalb der Kolonne angeordneten Auf&ngraum gesammelt, woraus sie 
dann kontinuierlich in die Kolotme eingespeist wird. Dieser Auffangraum kann 
somit die Aufgabe einer Pumpenvorlage tibemehmen oder fiir eine ausreichend 
hohe statische FltlssigkeitshOhe sorgen, die eine durch Stellorgane, beispielsweise 
Ventile, geregelte Fliissigkeitsweiterleitung ermoglicht. Bei der Verwendung von 
gepackten Kolomien wird die FlUssigkeit zunachst in Sammler gefasst und von 
dort aus in einen innenliegenden oder aufienliegenden Auffangraum geleitet. 

Der Brttdenstrom am unteren Ende der Tremrwand 7 wird durch die Wahl 
und/oder Dimensionienmg der Trenneinbauten und/oder den Einbau druckmin- 
demder Vorrichtungen, beispielsweise von Blenden, so eingestellt, dass das Ver- 
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hSltnis des Brildenstroms im Zulaufteil zu dem des Entnahmeteils voizugsweise 
0,8 bis 1,2, bevorzugt 0,9 bis 1,1, betragt. 

Beim vorstehend genamiten Regelprinzip ist des weiteren eine Temperatuirege- 
5 lung im unteren gemeinsamen Kolonnenteil 6 vorgesehen, die als StellgrSBe die 
Sumpfentnahmemenge nutzt. Somit kann die Entnahme des SiimpQ)rodukts tem- 
peraturgeregelt erfolgen. Dabei ist die Messstelle fur die Temperaturregelung vor- 
zugsweise um drei bis sechs, mehr bevorzugt vier bis sechs, fheoretische Trenn- 
stufeu ob^halb des unteren Endes der Kolonne angeordnet. 

10 

Zusatzlich kann die genannte Standregelung am Koloimenteil 6 (Kolonnensumpf) 
als Stellgrdfie fUr die Seitenentnahmemenge genutzt werden. Hierzu wird als Re- 
gelgrOBe der Fltissigkeitsstand im Verdampfer verwendet. 

15 Als StellgroBe der Heizleistung kann auch der Differenzdruck iiber die Kolonne 
genutzt werden, Giinstigerweise wird die Destination bei einem Kopfdruck zwi- 
schen 1 und 15 bar, bevorzugt zwischen 5 und 13 bar, durchgefiihrt. Dementspre- 
chend wird zur Einhaltung dieses Druckbereiches die Heizleistung des Verdamp- 
fers am Kolonnenboden gewShlt. 

20 

Dabei resultiert eine Destillationstemperatur, die vorzugsweise zwischen 30 und 
140 **C, mehr bevorzugt zwischen 60 und 140 und insbesondere zwischen 100 
und 130 liegt. Die Destillationstemperatur wird dabei im Kopf der Kolonne 
gemessen. 

25 

Demzufolge ist das erfindungsgemafie Verfahren dadurch gekennzeichnet, dass 
der Drack zwischen 1 und 15 bar imd die Destillationstemperatur 30 bis 140 "^C 
betragt, jeweils gemessen im Kopf der Kolonne. 

30 Um die Trennwandkoloime stdrungsfirei betreiben zu kOnnen, werden die vorste- 
hend genannten Regelmechanismen zumeist in Kombination angewendet. 
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Bei der Treimxing von Mehrstoffgemischen in eine Leichtsieder-, Mittelsieder- 
nnd Schwersiederfraktion existieren Ublicherweise Spezifikationen tlber den ma- 
ximal zulassigen Anteil an Leichtsiedem und Schwersiedem in der Mittelsieder- 
firakdon. Hierbei werden entweder einzelne fUr das Trennproblem kritische Kom- 
5 ponenten, sogenannte Schltlsselkomponenten, oder die Smnme von mehreren 
Schltisselkomponenten spezifiziert. 

Die Einhaltung der Spezifikation f&r die Hochsieder in den Mittelsiederfraktionen 
wird vorzugsweise tiber das AnfteilungsverhSltnis der FlOssigkeitsmenge am obe- 

10 ren Ende der Trennwand 7 geregelt. Dabei wird das Anfteilungsverhaltnis so ein- 
gestellt, dass die Konzentration an Schltisselkomponenten filr die Hochsieder&ak- 
tion in der Fliissigkeit am oberen Ende der Trennwand 10 bis 80 Gew.-%, bevor- 
zugt 30 bis 50 Gew.-%, des Wertes ausmacht, der in den Seitenabztigen erzielt 
werden soil. Die Fltissigkeitsaufleilung kann dann so eingestellt werden, dass bei 

15 hoheren Gehalten an Schlusselkomponenten der Hochsiederfraktion mehr xmd bei 
niedrigeren Gehalten an Schlusselkomponenten weniger Flttssigkeit auf den Zu- 
laufteil geleitet wird. 

Entsprechend wird die Spezifikation fiir die Leichtsieder in der Mittelsieder&akti- 
20 on durch die Heizleistung geregelt. Hierbei wird die Heizleistung im Verdampfer 
so eingestellt, dass die Konzentration an Schltisselkompon^ten fUr die Leichtsie- 
derfiraktion in der Flflssigkeit am imteren Ende der Trennwand 10 bis 80 C7ew.-%, 
bevorzugt 30 bis 50 Gew.-%, des Wertes ausmacht, der in den Seitenabzugspro- 
dukten erzielt werden soil, Somit wird die Heizleistung dahingehend eingestellt, 
25 dass bei hoherem Gehalt an Schltisselkomponenten der Leichtsiederfraktion die 
Heizleistung erhoht imd bei niedrigerem Gehalt an Schltisselkomponenten der 
Leichtsiederfiraktion die Heizleistimg verringert wird. 

Die Konzentration von Leicht- und Schwersiedem in der Mittelsiederfiraktion 
30 kann nach tiblichen Analysemethoden ermittelt werden. Beispielsweise kann zur 
Detektion Infirarot-Spektroskopie verwendet werden, wobei die im Reaktionsge- 
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misch vorliegenden Verbindungen an Hand ihrer charakteristischen Absorptionen 
identifiziert werden. Diese Messungen konnen inline direkt in der Kolonne vorge- 
nommen werden. Bevorzugt werden jedoch gaschromatographische Methoden 
verwendet. Hierbei ist dann vorgesehen, dass das obere und untere Ende der 
5 Trennwand Probeentnahmemdglichkeiten aufweist. Somit k5nnen aus der Kolon- 
ne kontinuierlich oder in zeitlichen Abstanden flflssige oder gas^rmige Proben 
entnommen und hinsichtlich ihrer Zusanmiensetzung untersucht werden. In Ab- 
hangigkeit von der Zusamxnensetzung kann dann auf die entsprechenden Kegel- 
mechanismen zunlckgegriffen werdCTu 

10 

Es ist ein Ziel des erjSndvingsgemafien Verfahrens, Methanol und die Metho- 
xypropanole als Azeotrop mit Wasser mit einer Reinheit von vorzugsweise tnin- 
destens 95 % zur Verfugung zu stellen. 

15 In einer speziellen Ausfuhnmg der Trennwandkolonne ist es auch moglich, Zu- 
laufleil und Entnahmeteil, die durch die Trennwand 7 voneinander separiert sind, 
nicht in einer Kolonne zu vereinen, sondem r^umlich voneinander zu trenneiL 
Somit kann in dieser speziellen AusfOhrung die Trennwandkolonne auch aus min- 
destens zwei voneinander rSumlich getrennten Kolonnen bestehen, die dann aber 

20 miteinander themusch gekoppelt sein mflssen. 

Demzufolge ist das erfindungsgemSfie Ver&hren auch dadurch gekennzeichnet, 
dass die Trennwandkolonne in Form zweier thermisch gekoppelter Kolonnen aus- 
gefOhrt ist. 

25 

Solche thermisch miteinander gekoppelten Kolonnen tauschen im AUgemeinen 
sowohl Dampf und Fltlssigkeit nwteinander aus. In speziellen Ausfuhrungsformen 
ist es aber auch moglich, dass sie nur Flussigkeit miteinander austauschen. Diese 
spezielle Ausflihrung bietet dann den Vorteil, dass die thermisch miteinander ge- 
30 koppelten Kolonnen auch unter verschiedenen Drflcken betrieben werden kflnnen. 
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wobei eine noch bessere Einstellung des zur Destination erforderlichen Tempera- 
tumiveaus mSglich sein kann als bei der herk3mmlichen Trennwandkolonne. 

Im Allgemeinen werden besagte thermisch gekoppelten Kolonnen so betrieben, 
5 dass die Leichtsiederfiraktion und die Schwersiederfiraktion aus verschiedenen 
Kolonnen entnommen werden. Vorzugsweise wShlt man den Betriebsdruck der 
Kolonne, an der die Leichtsiederfiraktion ^tnommen wird, im Allgemeinen um 
etwra 0,5 bis 3 bar hfiher als den Druck in der Kolonne, an der die Schwersieder- 
firaktion entnommen wird. 

10 

Femer kann es bei gekoppelten Kolonnen gunstig sein, Sumpfstrome in einem 
zusatzlichen Verdampfer teilweise oder ganz zu verdampfen und erst danach der 
nachsten Kolonne zuzufuhren. Diese Vorverdampfung bietet sich insbesondere 
daim an, wenn der Sximpfstrom der ersten Kolonne grofiere Mengen an Mittelsie- 

15 der enthalt. In diesem Fall kann die Vorverdampfung auf einem niedrigerem 
Temperatumiveau erfolgen nnd der Verdampfer der zweiten Kolotme entlastet 
werden, sofem diese Kolonne mit einem Verdampfer ausgertistet ist. Weiterhin 
wird duich diese MaBnahme der Abtriebsteil der zweiten Kolonne wesCTitlich 
entlastet. Der vorverdampfle Strom kann dabei der nachfolgenden Koloime zwei- 

20 phasig Oder in Form von zwei separaten Stromen zugefiihrt werden. 

Umgekehrt ist es aber auch moglich, leichtsiedende Kopfstr6me teilweise oder 
ganz zu kondensieren, bevor sie der nachsten Kolonne zugefQhrt werden. Auch 
diese MaBnahme kann dazu beitragen, eine bessere Trennung zwischen Leichtsie- 
25 dem und darin enthaltenen Mittelsiedem herbeizufuhren. 

In weiteren Ausfiihrungsformen ist das erfindimgsgemaUe Verfahren dann auch 
dadurch gekennzeichnet, dass der aus einer der gekoppelten Kolonnen entnom- 
mene fliissige Sumpfstrom teilweise oder ganz v^dampft wird, bevor er der ande- 
30 ren Kolonne zugefQhrt wird, und/oder der aus einer der gekoppelten Kolonnen 
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entnotnmene dampfformige Kopfstrom teilweise oder ganz kondensiert wird, be- 
vor er der anderen Kolonne zugefuhrt wird. 

Beispiele fiir Treimwandkoloimen in der speziellen Ausfuhnmg der fhermisch 
5 gekoppelten Koloimen sind schematisch in den Figuren 2, 3, 4 iind S dargestellt. 
Erfindungsgemafi kdnnen mit diesen Anordnungen die Leichtsiederfraktion L, 
enthaltend Methanol, die Mittelsiederfraktion M, enfhaltend die Methoxypropa- 
nole als Azeotrop mit Wasser, sowie die Schwersiederfrakdon S, enthaltend Was- 
ser aber auch Propylenglykol, voneinander getrennt werden. 

10 

Figur 2 zeigt zwei miteinander tiiermisch gekoppelte Kolonnen, wobei die Kolon- 
ne, ttber die der Zulauf Z erfolgt, sowohl fiber den Kopf wie auch fiber den Boden 
Dampf d und Flussigkeit f mit der nachgeschalteten Kolonne austauscht. Die E- 
nergiezufuhr erfolgt im Wesentlichen fiber den Verdampfer V der der Zulaufko- 
15 lonne nachgeschalteten Kolonne. Hierbei konnen fiber den Kopf der nachge- 
schalteten Kolonne durch Kondensation mit dem Kondensator K die Leichtsieder- 
siederfraktion L, aus dem Seitenabzug die Mittelsiederfraktion M sowie mit dem 
Simipf die Schwersiederfraktion S erhalten werden. 

20 Moglich ist auch eine Verschaltung wie in Figur 3 skizziert. EQerbei werden be- 
reits in der Zulaufkolonne fiber den Kopf die Leichtsiederfraktion L und mit dem 
Sumpf die Schwersiederfraktion S abgetrennt. Aus dem Seitenabzug der nachge- 
schalteten Kolonne wird die Mittelsiederfraktion M erhalten. Die nachgeschaltete 
Koloime kann dabei fiber Kopf und Boden Dampf d und Flfissigkeit f mit der 

25 Zulaufkolonne austauschen. Die Energiezufuhr erfolgt dabei im Wesentlichen 
fiber den Verdampfer der Zulaufkolonne. 

Figur 4 zeigt eine Anordnxmg, in der die Schwersiederfraktion S mit dem Sumpf 
der Zulaufkolonne erhalten wird. Die Leichtsiederfraktion L wird fiber den Kopf 
30 und die Mittelsiederfraktion M fiber den Seitetiabzug der nachgeschalteten Kolon- 
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ne erhalten. Die Energiezufuhr erfolgt dabei im Wesentlichen uber den Verdamp- 
fer der Zulaufkoloime. 

Figur 5 zeigt eine Anordnung, in der die Leichtsiederfiraktion L fiber den Kopf der 
5 Zulaufkolonne erhalten wird. In der nachgeschalteten Kolonne wird mit dem 
Snmpf die Schwersiederfiraktion S und fiber den Seitenabzug die Mittelsiederfrak- 
tion M erhalten. Die &iergiezufiihr erfolgt dabei im Wesentlichen fiber den Ver- 
dampfer der der Zulaufkolonne nachgeschalteten Kolonne. 

10 Somit ist das erfindungsgemSfie Verfahren auch dadurch gekennzeichnet, dass das 
Ldsungsmittelgemisch in der der Zvdaufkolonne nachgeschalteten Kolonne in die 
Leicht-, Mittel* und Schwersiederfiraktion aufgetrennt wird, oder 

dass das Losungsmittelgemisch in der Zulaufkolonne in die Leicht- und Schwer- 
15 siederfiraktion und in der nachgeschalteten Kolonne in die Mittelsiederfii'aktion 
aufgetrennt wird, oder 

dass das Ldsungsmittelgemisch in der Zulaufkolonne in die Schwersiederfiraktion 
und in der nachgeschalteten Kolonne in die Leicht- und Mittelsiederfiraktion auf- 
20 getrennt wird, oder 

dass das Ldsungsmittelgemisch in der Zulaufkolonne in die Leichtsiederfiraktion 
und in der nachgeschalteten Koloime in die Mittel- imd Schwersiederfiraktion auf- 
getrennt wird. 

25 

Auch die Kolonnen nach Fig. 2 bis 5 konnen als Packungskolonnen mit Fttllkor- 
pem oder geordneten Packungen oder als Bodenkolonnen ausgefilhrt werden. Bei- 
spielsweise konnen als geordnete Packungen Blech- oder Gewebepackungen mit 
einer spezifischen Oberflache von 100 bis 1000 m^/m^, bevorzugt etwa 250 bis 
30 750 m^/m^ eingesetzt werden. Solche Packungen bieten eine hohe Trennleistung 
bei gleichzeitig niederem Druckverlust pro Trennstufe. 
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Fiir das erfindimgsgemaBe Verfahren konnen zur Herstellxing des Propylenoxids die 
aus dem Stand der Tecbnik bekaimten Ediikte verwendet werden. 

Propylen kann in der Qualitatsstufe ^'chemical grade" eingesetzt werden. Ein sei- 
ches Propylen enthalt Propan, wobei Propylen und Propan un VolumenverhSltnis 
von ca. 97 : 3 bis 95 : 5 vorliegen. 

Als Hydioperoxid kcSnnen die bekaimten Hydroperoxide, die ftlr die Umsetzung der 
oiganischen Verbindung geeignet siad, eingesetzt werden. Beispiele ftlr solche 
Hydroperoxide sind etwa tert.-Butylhydroperoxid oder Ethylbenzolhydroperoxid. 
Bevorzugt wild als Hydioperoxid fur die Oxiransynthese WasserstojB^eroxid einge- 
setzt, wobei auch eine wasserige Wasserstofl5)eroxidl6sung verwendet werden kann. 

Wasserstofl5)eroxid kann beispielsweise tiber das Anthrachinon-verfahren, wie es in 
„Ullmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry^*, 5. Auflage, Band 13, Seiten 447 
bis 456, beschrieben ist, hergestellt werden. 

Ebenso ist es denkbar, zur Wasserstofl^Jeroxidgewimnmg SchwefelsSure durch ano- 
dische Oxidation unter gleichzeitiger kathodischer Wasserstoffentwicklung in Pero- 
xodischwefelsSure zu ttberlRihren. Die Hydrolyse der Peroxodischwefelsaure flibrt 
dann auf dem Weg tlb^ PeroxoschwefelsSure zu Wasserstofl^eroxid und Schwefel- 
s^ure, die damit zurQckgewonnen wird. 

Moglich ist selbstverstandlich auch die Darstellung von Wasserstofl5)eroxid aus den 
Elementen. 

Das zur Umsetzung als LSsungsmittel verwendete Methanol kann in der ublichen 
technischen Qualitat verwendet werden und ist dann vorzugsweise mindestens 
95proz.-ig. 
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Als Katalysatoren fUr die Propjdenoxidherstellvmg werden bevorzugt solche 
verwendet, die ein pordses oxidisches Material, wie z. B. ein ZeoUth, umfassen. 
Vorzugsweise werden Katalysatoren eingesetzt, die als pordses oxidisches Material 
ein Titan-, Gennaniian-, Tellur-, Vanadium-, Qirom-, Niob- oder Zirkonium- 
haltigen Zeolith uin£tssen. 

Dab^ sind im einzelnen Titan-, Germanium-, Tellur-, Vanadiiim-, Chrom-, Niob-, 
Zirkonium4ialtige Zeolithe mit Peatasil-Zeolith-Struktur, insbesondere die Typen 
mit rSntgenografischer Zuordnung zur ABW-, AGO-, AEI-, AEL-, AEN-, AET-, 
AFG-, AFI-, AFN-, AFO-, AFR-, AFS-, AFT-, AFX-, AFY-, AHT-, ANA-, 
APC-, APD-, AST-, ATN-, ATO-, ATS-, ATT-, ATV-, AWO-, AWW-, BEA-, 
BIK-, BOG-, BPH-, BRE-, CAN-, CAS-, CFI-, CGF-, CGS-, CHA-, CHI-, CLO-. 
CON-, CZP-, DAC-, DDR-, DFO-, DFT-, DOH-, DON-, EAB-, EDI-, EMT-, 
EPI-, ERI-, ESV-, EUO-, FAU-, FER-, GIS-, GME-, GOO-, HEU-, IFR-, ISV-, 
ITE-, JBW-, KFI-, LAU-, LEV-, LIO-, LOS-, LOV-, LTA-, LTL-, LTN-, MAZ-, 
MEI-, MEL-, MEP-, MER-, MFI-, MFS-, MON-, MOR-, MSO-, MTF-, MTN-, 
MTT-, MTW-, MWW-, NAT-, NES-, NON-, OFF-, OSI-, PAR-, PAU-, PHI-, 
RHO-, RON-, RSN-, RTE-, RTH-, RUT-, SAO-, SAT-, SBE-. SBS-, SBT-, SFF-, 
SGT-, SOD-, STF-, STI-, STT-, TER-, THO-, TON-, TSC-, VET-, VFI-, VNI-, 
VSV-, WIE-, WEN-, YUG-, ZON-Struktur sowie zu Mischstrukturen aus zwei 
Oder mehr der vorgenannten Strukturen. Denkbar sind fiir den Einsatz im erfin- 
dungsgem^en Verfafaren weiterhin titanhaltige Zeolifhe mit der Struktur des 
ITQ-4, SSZ-24, TTM-1, UTD-1, CIT-l Oder CIT-5. Als weitere titanhaltige Zeo- 
lithe sind solche mit der Struktur des ZSM-48 oder ZSM-12 zu nenn^. 

Als besonders bevorzugt sind Ti-ZeoUthe mit MFI-, MEL- oder MFI/MEL- 
Mischstruktur anzusehen. Ganz besonders bevorzugt sind im Einzelnoi die Titan- 
enthaltenden Zeolith-Katalysatoren, die im allgemeinen als „TS-1", „TS-2", „TS-3" 
bezeichnet werden, sowie Ti-2^1itiie mit einer zu /S-Zeolith isomorphen 
GerOststruktur. 
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Sehr giinstig ist die Verwendung eines heterogenea Katalj^ator, der das Titan-haltige 
Silikalit TS-1 mnfasst. 

Dab^ ist es auch mSglich, als Katalysator das porSse oxidiscbe Material an sich zu 
verwenden. SelbstverstSndlich ist es jedoch auch mdglich, als Katalysator einen 
F<Hn]kdiper einzusetzen, der das porOse ooddische Material um^isst Dabei kSnnen 
zur Hecstellung des Fonnkdrpers, ausgehend von dem por5sen oxidischoi Material, 
aUe Verfahren gemSB dem Stand der Technik eingesetzt werden. 

Vor, wahrend oder nach dem einen oder mefarerrai Fonngebungsschritten in diesen 
Verfahren kdnnen auf das Katalysatormaterial Edelmetalle in Form geeigneter E- 
dehnetallkomponenten, beispielsweise in Form von wasserloslichen Salzen aufge- 
bracht werden. Vorzugsweise wird dieses V&cfabiea. angewendet, um Oxidationska- 
talysatoren auf der Basis von Utan- oder Vanadiumsilikaten mit Zeolithstruktur her- 
zustellen, wobei Katalysatoren erhSltlich sind, die einen Gehalt von 0,01 bis 30 
Gew.-% an dnem oder mehreren Edehnetallen aus der Gruppe Ruthenium, Rhodi- 
um, Palladium, Osmium, Iridium, Platin, Rhenium, Gold und Silber aufwdsen. Der- 
artige Katalysatoren sind beispielsweise in der DB-A 196 23 609.6 beschrieben. 

SelbstverstandUch kSnnen die FonnkOrper konfektioniert werden. SSmtliche Verfah- 
ren zur Zerideinenmg sind dabei denkbar, beispielsweise dutch Splittung odet Bre- 
chen der FormkSiper, ebenso wie watere chemische Behandhm^n, wie beispiels- 
weise vorstehend beschrieben. 

Bei Verwendung eines FonnkSrpers oder auch mehr davon als Katalysator kann 
dieser im erfindungsgemSBen Verfahrra nach erfolgter Deaktivierung durch ein Ver- 
fehren regeneriert werden, bei dem die Regenerierung durch gezieltes Abbrennen 
der fOr die Deaktivierung verantworflichai Belize erfolgt. Dabei wird bevorzugt in 
eina: Inertgasatmospl^ geaibeitet, die genau definierte Mengen an SauerstoflF- 
lief^den Substanzen enthSlt Dieses Re^erierangsverfehrrai ist in der DB-A 197 
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23 949.8 beschrieben. Femer komen die dort beziiglich des Standes der Technik 
angegebenen Regenerierungsverfahren eingesetzt werden. 

Tm Allgemeinen liegt die Reaktionstemperatur fur die Herstellung des Propylenoxids 
in den Stufen (i) und (iii) im Bereich von 0 bis 120 °C, bevorzugt im Bereich von 10 
bis 100 und weiter bevorzugt im Bereich von 20 bis 90 "^C. Die auflretenden 
Driicke reichen dabei von 1 bis 100 bar, vorzugsweise 1 bis 40 bar, mehr bevorzugt 1 
bis 30 ban Bevorzugt wird bei Drttcken gearbeitet, unter daien keine Gasphase 
vorliegL 

Die Konzentration von Propylen und Wasserstofl5)eroxid im Edtiktstrom wird im 
Allgemeinen so gewShlt, dass das molare Viarhaltnis bevorzugt im Bereich von 0,7 
bis 20, weiter bevorzugt im Bereich von 0,8 bis 5,0, besonders bevorzugt im 
Bereich von 0,9 bis 2,0 und insbesondere im Bereich von 1,0 bis 1,6 liegt. 

Bei der Propylenoxidherstellung richten sich die Verweilzeiten im Reaktor bzw. 
in den Reaktoren dabei im WesentUchen nach den gewiinschten Umsatzen. Im 
Allgemeinen liegen sie bei weniger als 5 Stunden, bevorzugt bei weniger als 3 
Stunden, weiter bevorzugt bei weniger als 1 Stunde und besonders bevorzugt bei 
etwa einer halben Stunde. 

Als Reaktoren fUr die Propylenoxid-Synthese kormen selbstverstSndlich alle denkba- 
ren, ffir die jeweiligen Reaktionen am besten geeigneten Reaktoren eingesetzt wer- 
den. Dabei ist ein Reaktor nicht auf einen einzelnen BehSltCT beschrSnkt. Viehnehr 
ist es auch mSgUch, beispielsweise eine Ruhrkesselkaskade einzusetzen. 

Bevorzugt werden Sir die Propylenoxid-Synthese als Reaktoren Festbettreaktoren 
verwendet. Weiter bevorzugt werden als Festbettreaktoren Festbettrohrreaktoren 
eingesetzt. 
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Insbesondere wird fur vorstehend.beschriebene imd bevorzugt verwendete Propyle- 
noxidsynthese als Reaktor fiir die Stufe (i) ein isothenner Festbettreaktor und fiir die 
Stufe (iii) ein adiabatischer Festbettreaktor verwendet, wobei in der Stufe (ii) das 
Hydroperoxid in einer Abtrennvoirichtung abgetrennt wird. 

Die Erfindung wird durch nachfolgendes Beispiel beschrieben. 
Beispiel 

Nach dem in der WO 00/07965 angegebenem Verfahren wurde ausgehend von 
Propylen durch Umsetzung mit Wasserstofl5)eroxid Propylenoxid hergestellt, wo- 
bei die Umsetzung in Methanol als Losungsmittel durchgefiihrt wurde. Das nach 
der Abtremiung des Propylenoxids erhaltene und aufzuarbeitende LSsungsmittel- 
gemisch, das Methanol und die Methoxypropanole enthielt, wies folgende Zu- 
sammensetzung auf: 

ca. 80,0 Gew.-% Methanol, 

ca. 5,0 Gew.-% Meflioxypropanole, und 

ca. 15,0 Gew.-% Wasser und Propylenglykol. 

Es war das Ziel der Auferbeitung, Methanol und die Methoxypropanole (als Aze- 
otrop mit Wasser) mit moglichst geringem eneigetischen Aufwand voneinander zu 
trennen. Dabei soUte das Methanol in einer Reinhdt von wenigstens 95 % anfallen. 

Dazu wurde das Gemisch mit Hilfe einer Treimwandkolonne mit einem Seitenabzug 
destilliert, wobei Methanol iiber den Kopf der Kolonne, die Methoxypropanole als 
Azeotrop mit Wasser aus dem Seitenabzug und Wasser im Gemisch mit Propy- 
lenglykol mit dem Sumpf der Kolonne entnommen wurden. 

Der benStigte Energieinhalt der Destination wurde als MaB fUr die Efifektivitat der 
Trennimg eingesetzt. Er wurde berechnet aus der Verdampferleistung bezogen auf 
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Der benotigte Energieinhalt der Destillation wurde als MaB fur die Eflfektivitat der 
Trennung eingesetzt. Er wurde berechnet aus der Verdampferleistung bezogen auf 
den pro Stunde durch die Koloime erfolgten Durchsatz an anfioitrennendem Ge- 
misch. Als Kolonnenverschaltungen wurden die in der Tabelle aufgefiihrten Anord- 
5 nungen gewShlt: 





Kolonnoiverschaltung 


Enetgiebedarf/Ckg/h) 


Eneigieemsparung 






[kW/(kg/h)] 


[%] 


10 


Konventionelle Kolonne 








mit Seit^abzug 


0,98 






Reihenschaltung zweier 








konventioneller Kolonnen 


0,89 


9,2 


15 










Trennwandkolomie 


0,73 


25,5 



Es wild deutlich, dass die Trennwandverschaltung energetisch einen erheblichen 
20 Vorteil gegentiber der konventionellen Destillationsanordnung besaB, da der fBr 
die Destillation erforderliche Energieaufwand wesentlich niedriger lag als bei der 
Destillation niit den beiden konventionellen DestiUationsanordnungen mit der 
konventionellen Kolonne mit Seitenabzug und der Reihenschaltung zweier kon- 
ventioneller Kolonnen. 

25 

Das durch Destillation in der Trennwandkolonne erhaltene Methanol konnte er- 
neut fiir die Propylenoxidsynthese verwendet werden. 



30 
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Bezugszeichenliste fur Figuren 1 bis 5: 

1 gemeinsamer Teilbereich des Zulauf- und Entnahmeteils der Tremiwand- 
kolonne 

5 2 Verstarkungsteil des Zulaiifteils 

3 Abtriebsteil des Entnahmeteils 

4 Abtriebsteil des Zulaufteils 

5 Verstaikungsteil des Entnahmeteils 

6 gemeinsamer Teilbereich des Znlauf- und Entnahmeteils 
10 7 Trennwand 

Z Zulauf 

L Leichtsiederfraktion (Methanol) 

M Mittelsieder (l-Methoxy-2-propanol und 2-Methoxy-l-propanol als 

15 Azeotrop mit Wasser) 

S Schwersieder 

K Kondensator 

V Verdampfer 

20 d Dampf 

f Fltlssigkeit 

Waagrechte und diagonale oder diagonal angedeutete Linien in den Koloimen 
symbolisieren Packungen mit FullkQipem oder geordnete Packungen, die in der 
25 Kolonne vorhanden sein kdimen. 
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23, JuU2002 
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Patentansprflche 



1. Verfahren zur kontinuierlich betriebenen Reindestillation des bei der Pro- 
pylenoxidsynthese durch Umsetzung eines Hydroperoxids mit Propylen als 
LSsungsmittel verwendeten Methanols imter gleichzeitiger Abtrennung der 
Methoxypropanole, dadurch gekennzeichnet, dass das bei der Synthese an- 
fallende Losungsmittelgemisch in einer Trennwandkolonne in eine Leicht- 
siederfiraktion, die Methanol, in eine Mittelsiederfraktionen, die die Metho- 
xypropanole als Azeotrop mit Wasser und eine Schwersiederfiraktion, die 
Wasser und Propylenglykol enthalt, aufgetrennt wird« 

2. Verfahroi nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass Methanol tlber 
den Kopf der Kolonne, die Methoxypropanole als Azeotrop mit Wasser dem 
Seitenabzug der Kolonne sowie Wasser mit dem Sumpf entnommen wer- 
den. 

3. Verfaiaren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Trennwandkolotme 15 bis 60 theoretische Treimstufen besitzt. 

4. Verfahren nach einem der Anspniche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass 
der Dnick 1 bis 15 bar und die Destillationstemperatur 30 bis 140 °C be- 
trUgt, jeweils gemessen im Kopf d^ Kolonne. 
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Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Trennwandkolonne in Fonn zweier theraiisch gekoppelter Kolonnen 
ausgeflihrt ist 

Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass das Losungs- 
mittelgemisch in der der Zulanfkolonne nachgeschalteten Kolonne in die 
Leicht-, Mittel- nnd Schwersiederfiraktion aufgetrennt wird, oder 

dass das L6sungsxnittelgemisch in der Zulauflcolonne in die Leicht- und 
Schwersiederfiraktion und in der nachgeschalteten Kolonne in die Mittelsie- 
derfiraktion aufgetrennt wird, oder 

dass das Losungsmittelgemisch in der Zulaufkolonne in die Schwersieder- 
firaktion und in der nachgeschalteten Kolonne in die Leicht- und Mittelsie- 
derfiraktion aufgetreimt wird, oder 

dass das Ldsungsmittelgemisch in der Zulaufkolonne in die Leichtsieder- 
firaktion und in der nachgeschalteten Kolonne in die Mittel- und Schwersie- 
derfiraktion aufgetrennt wird. 

Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, dass der aus 
einer der gekoppelten Kolonnen entnonunene flttssige Sumpfstrom teilweise 
oder ganz verdampft wird, bevor er der anderen Kolonne zugefiihrt wird, 
und der aus einer der gekoppelten Kolonnen entnonunene dampffonnige 
Kopfstrom teilweise oder ganz kondensiert wird, bevor er der anderen Ko- 
lonne zugefiihrt wird. 

Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, dass der aus 
einer der gekoppelten Kolonnen entnonunene Sumpfstrom teilweise oder 
ganz verdampft wird, bevor er der anderen Kolonne zugefiihrt wird, oder 
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der aus einer der gekoppelten Kolonnen eatnommene Kopfstrom teilweise 
Oder ganz kondensiert wird, bevor er der anderen Kolonne zugefUhrt wird. 

Verfahren nach einem der Ansprilche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
das Propylenoxid hergestellt wird durch ein Verfahren umfassend wenigs- 
tens die Schritte (i) bis (iii): 

(i) Umsetzung des Hydroperoxids mit Propylen, 

(ii) Abtrennung des nicht umgesetzten Hydroperoxids aus der aus Stufe 
(i) resultierenden Mischung, 

(iii) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxids aus Stufe (ii) mit Pro- 
pylen, 

wobei in Stufe (i) ein isothermer Festbettreaktor, in Stufe (iii) ein adiabati- 
scher Festbettreaktor, in Stufe (ii) eine Abtrennvorrichtung und als Hydro- 
peroxid WasserstofQjeroxid verwendet werden sowie die organische Ver- 
bindung wahrend der Reaktion in Kontakt mit einem heterogenen Kataly- 
sator gebracht wird. 

Verfahren nach Anspmch 9, dadurch gekennzeichnet, dass der heterogene 
Katalysator den Zeolith TS-1 umfasst. 
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Zusammenfassung 



Verfahren zur kontinuierlich betriebeaen Reindestillation des bei der Propyleno- 
xidsyndiese dutch Umsetzung eines Hydroperoxids mit Propylen als Losungs- 

10 mittel verwendeten Methanols unter gleichzeitiger Abtrennung der Methoxypro- 
panole, dadurch gekeimzeichnet, dass das bei der Synfhese anfallende LSsungs- 
mittelgemisch in einer Trennwandkolonne m eine Leichtsiederfiraktion, die Me- 
thanol, in eine Mittelsiederfraktionen, die die Methoxypropanole als Azeotrop mit 
Wasser und eine Schwersiederfraktion, die Wasser und Propylenglykol enthait; 

15 aufgetrennt wird. 




Figur 1 
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